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Patentanspriiche: 

1 . Verfahrcn zur Granulieruhg von Verarbei- 
tungshilfsmitteln bzw. von Zusatzstoffen fur 
Kunststoffe, dadurch geke n nzei ch n e t , 
daB man pulverformige anorganische Stabilisato- 
ren und/oder Metallseifenstabilisatoren zusam- 
men mit organischen einen Kohlenwasserstoff rest 
enthaltenden Bindemitteln, deren Molekularge- 
wicht oberhalb 150 und deren Schmelzpunkt uber 
40° C liegen, unter scharfem Riihren iiber den 
Schmelzpunkt des Bindemitlels erwarmt und an- 
schlieBend unter Kiihlung und langsamerem Riih- 
ren auf Raumtemperatur bringt. 

2. Verfahren nach Anspruch I, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man die pulvcrformigen anor- 
ganischen Stabilisatoren und/oder Metallseifen- 
stabilisatoren zusammen mit Fiillstoffen, Farb- 
stoffen, Antistatika oder Antiflammitteln granu- 
Iiert. 



Die kunststoffverarbeitende Industrie bendtigt eine 
Vielzahl von Verarbeitungshilfsmitteln, wie z.B. 
Weichmacher, Gleitmittel, Trennmittel, Fullstoffe 
oder Antiflammittel. Speziell fiir die Verarbeitung von 
Polyvinylchlorid sind pulverformige Stabilisatoren 
von besonderer Bedeutung; dies sind Produkte, die 
den Zerfall des Polyvinylchlorids unter dem EinfluB 
von Hitze oder Licht unterbinden bzw. verzogern. 

Als Stabilisatoren geeignet sind anorganische Blei- 
verbindungen, wie neutrale oder basische Bleichcar- 
bonate, -sulfate oder -phosphite, daneben organische 
Bleiverbindungen, wie neutrale oder basische Blei- 
stearate, Bleipalmiate usw. Ebenfalls geeignet sindOr- 
ganobleiverbindungen, wie z.B. Diphenylbleidiace- 
tat. Auch neutrale oder basische Bleisalze aromati- 
scher oder mehrbasischer Carbonsauren, wie Salicy- 
late, Phthalate oder Maleinate werden benutzt. Weiter 
gebrauchliche pulverformige Metallseifenstabilisato- 
ren sind Cadmiumseifen, wie Cadmiumstearat oder 
Cadmiumlaurat, Bariumseifen, Barium-Cadmiumsei- 
fen, Calciumseifen, Strontiumseifen oder Zinkseifen. 
Nur selten wird ein Stabilisator allein eingesetzt. Meist 
werden mehrere Stabilisatoren kombiniert, die sich 
in ihren Eigenschaften erganzen. Ahnlich vielseitig 
liegen die Verhaltnisse bei den anderen Zusatzstoffen, 
insbesondere den Gleitmitteln und den Fullstoffen. 

Jeder der verschiedenen Zusatz- und Hilfsstoffe 
muB fiir sich eingewogen und anschlieBend mit dem 
Harz und den anderen Zusatzstoffen homogen ver- 
mischt werden. Die Wahrscheinlichkeit von Wagefeh- 
lerh und damit UngleichrnaBigkeiten im Fertigpro- 
dukt wird urn so groBer, je mehr einzelne Einwaagen 
erforderlich sind, abgesehen von der Zeit- und Ko- 
stenfrage. Bei giftigen Stabilisatoren, wie z. B. Bleisei- 
fen, macht die feinpulverige Form besondere Vor- 
sichtsmaBnahmen erforderlich, urn Vergiftungen zu 
vermeiden. Ein weiterer Nachteil der feinpulverigen 
Produkte liegt in ihrer mangelhaften Rieselfahigkeit, 
die eine kontinuierliche Dosierung aus Vorratssilos 
nicht gestattet. 

Es wurden daher verschiedene Versuche unter- 
nommen, die Dosierung der verschiedenen Hilfs- und 



Zuschlagstoffe zu vcrcinfachen. 

In der USA.-Patentschrift 3 216566 wird vorge- 
schlagen, Stabilisatoren, Gleitmittel, Fullstoffe usw. 
bereits beim Lieferanten in solchen Mengenverhalt- 

5 nissen abzumischen, die fiir jcweils vorgesehene Fer- 
tigartikel am giinstigsten sind. Die Abmischungen 
werden in auf die MischergroBen abgestimmten Ge- 
wichtsmengen in Kunststoffbeutel verpackt. Die 
Kunststoffbeutel, die vorwiegend aus Polyathylen be- 

io stehen, werden verschweiBt und losen sich im Mischer 
in der Masse auf. 

Die dcutsche Auslegeschrift 1279658 lehrt ein 
Verfahren zur einheitlichen Granulierung pulverfor- 
miger Stoffe in waBriger Phase bei Temperaturen 

15 oberhalb 60° C. Als Granulierungsmittel dienen or- 
ganische Verbindungen, die meist langerkettige Koh- 
lenwasserstoffreste enthalten und ein Molekularge- 
wicht von mindestens 150 aufweisen. Das Arbeiten 
in waBriger Phase ermoglicht jedoch nur die Granu- 

20 lierungeinesTeils der ublichen Zusatz- und Verarbei- 
tungshilfsmittel fiir Kunststoffe. AuBerdem mussen 
die granulierten Produkte getrocknet werden. Eine 
Granulierung wasserloslicher Stoffe ist auBerdem 

nicht moglich. . 

a 5 Aus U 1 1 m a n n s Encyklopadie der Technischen 
Chemie, 1. Band (1951), Seite 735 ist ein Verfahren 
bekannt, bei dessen Ausfiihrung feinkornige Stoffe 
vorwiegend durch Benetzen mit einer Flussigkeit zu 
Konglomeraten zusammengeballt werden. Die Fe- 

30 stigkeit der Kriimel kann durch verschiedene Zusatze 
gesteigert werden, u. a. durch Wachse in organischen. 
Losungsmitteln. Auch bei diesem Verfahren wird mit 
Wasser als Granulierhilfsmittel gearbeitet, so daB das 
eingesetzte Wasser bzw. allgemein die verwendete 

35 Flussigkeit in einem an das GranulierenanschlieBen- 
den Trockenvorgang wieder entfernt werden muB. 

Nach dem Verfahren der deutschen Patentschrift 
892374 wird eine waBrige Dispersion von wasserun- 
loslichen Kautschukbeimischungsmitteln in Gegen- 

4 o wart eines wachsartigen Stoffes erhitzt und geruhrt, 
bis sich perlenformige Agglomerate gebildet haben. 
Damit aber hat auch dieses Verfahren alle Nachteile 
eines in wasserigem Medium ablaufenden Granulier- 
verfahren; das Endprodukt muB filtriert, gewaschen 

45 und schlieBlich getrocknet werden, was nur mit erheb- 
lichem Arbeits-, Energie- und apparativem Aufwand 
moglich ist. 

GemaB der Lehre der deutschen Auslegeschrift 
1 139 855 werden zu granulierende Kalisalze zunachst 

5 o auf eine bestimmte Mahlf einheit zerkleinert und dann 
mit Wasser und/oder Wasserdampf auf eine Feuchtig- 
keit von 5 bis 16 % eingestellt. Diese wasserfeuchte 
Masse wird dann mit Hilfe eines in Losung oder Emul- 
sion vorliegenden Gemisches aus Kolophonium und 

55 wachsartigen Substanzen, vorzugsweise Paraffin, gra- 
nuliert. Abgesehen von der Notwendigkeit, das zu 
granulierende Material erst einmal auf eine bestimmte 
Mahlfeinheit zu bringen, ist es zusatzlich notwendig, 
dieses Material mit Hilfe von Wasser auch noch auf 

6o einen bestimmten Feuchtigkeitsgrad einzustellen. 
Aus der britischen Patentschrift 927 535 ist ein 
Verfahreri zur Herstellung von Pellets mittels einer 
Presse bekannt, bei dem die Pellets bei Temperaturen 
von wenigstens 500° C gebrannt werden. Die Ober- 

65 tragung dieser Verfahrensweise auf ein Verfahren 
zum Granulieren von Zusatzstoffen fur Kunststoffe 
ist schon darum nicht moglich, weil diese Zusatzstoffe 
Temperaturen von 500° C oftmals nicht aushalten. 
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Aufgabc der Erfindung ist es, ein Verfahren zur granulieren; ferner Metallseifen, insbesondere neu- 
Granulierung von Verarbeitungshilfsrnitteln bzw. von trale oder basische Bleiseifen, Cadmiumseifen, Bari- 
Zusatzstoffen zu Kunsistoffen zur Verfiigung zu stel- umseifen, Barium-Cadmiumseifen, Calcium-, Ma- 
le n, welches die Nachteile des Standes der Technik gnesium- und Strontiumseifen, Zinnseifen, Alkalisei- 
nicht aufweist. 5 fen und nicht zuletzt Zinkseifen. Diese Verbindungen 

Gcgenstand der Erfindung ist ein Verfahren zur werden ublicherweise a!s Stabilisatoren und Fullstoffe 

Grahulierungvon Verarbeitungshilfsmittelnbzw. von fur halogenhaltige Polymere venvendet. 

Zusatzstoffen fur Kunststoffe, das dadurch gekenn- Das erfindungsgemaBe Verfahren ermoglicht es, 

zcichnetist,daBmanpulverformigeanorganischeSta- die bei der Kunststoffverarbeitung verwendeten 

bilisatoren und/ocler MetallseifenstabiJLsatoren zu- io Hilfsstoffe, insbesondere Stabilisatoren und Full- 

samrhen mit orgariischen einen Kohlenwasserstoffrest stoffe, unter Zuhilfenahme der bei der Verarbeitung 

cnthaltenden Bindcmitteln, deren Molekulargewicht von Kuhststoffen ebenfalls benutzten Gleitmittei ein- 

oberhalb 15():uriaderenSchmelzpunkt uber40°Clie- heitlich zu granulieren. Die Zusammensetzung der 

gen, unter scharfem Ruhren uber deh Schmelzpunkt Granulate kann datier deri jeweiligen technischen Er- 

des Bindemittels erwarmt und anschlieBend unter 15 fordernisseri angepaBt werden: - 

Kiihlung und iangsamerem Ruhren auf Raumtempe- Dies ist ein fiir die kunststoffverarbeitende Indu- 

' ratur^bringt. ,v •" ^- : % v- • v "' ^""*- strie sehr bedeutender technischer Fortschritt Wah- 

2 • Nach s dem erfindunjgsgemaBen Verfahren erhalt rerid bisher/die Zusatz- und Verarbeitungshilfsstoffe 

man Granulate, die aus eirier zusammenhangenden - meist verschiedene Hitze- und Lichtstabilisatoren, 

Masse; der derh Granulierverfahren zugrundeliegeh- ao mehrere Gleitmittei, Fullstoffe, ; 'Farbstbffe, Antista- 

deh Eirizelkoraponenten bestehen. 1 tika^ Antiflammittel usw, - einzeln eingewogen und 

2 Als ofgahische Bindemftfel mit einem Molekular- unter Erwarrriung vermischt werden muBten, bevor 

gewicht oberhalb 150 und einem Schmelzpunkt uber sie " der Verarbeitungsmaschine zugefiihrt werden 

40° C eignen sich insbesondere solche Produkte,. die konnten, macht es das erfindungsgemaBe Verfahren 

ublicherweise als Gleitmittei bei der Kunststoffverar- 15 mogiich, die ZusatzstofTe, insbesondere Stabilisato- 

"beitmglsing^sem'weTde"nrSie~en^ ren7FulIstoffe~und Gleitmittelrin Form einer einzigen 

langerkettigen Kohlenwasserstoffrest. Vorzugsweise Komponente, namlich eines einheitlichen Granulats 

Wairat oder andere Ester aus Fettalkoholen bzw. zuzufiihren. Viele Wagevorgange werden eingespart, 

synthetischen Alkoholen mit mindestens 6 Kohlen- Wagefehler oder Ungleichmafiigkeiten durch man- 

stoffatomen und Fettsauren, Ester aus Fettsauren und 30 gelhaftes Vermischen werden vermieden. Grundsatz- 
mehrwertigen Alkoholen, audi Partialester, wie Gly-. lich kann in das Granulat auch ein Teil des Kunststof- 

cerinmqnostearat, Trimethyiolpropyldistearat oder fes selbst eingebaut werden, vorzugsweise in Mengen 

Pentaerythritdistearat, FettaJkohole, entsprechende yon 10 Gewichtsprozent, bezogen auf Granulat. Die 

synthetische Alkohole, Fettsauren, entsprechende Dichte des Granulats wird dadurch reduziert, die 

synthetische Sauren, Oxy- oder Halogenfettsauren. 35 AffinitatzumKunststoff erhohtunddie VerteiJbarkeit 

Daneben sind Paraffine, Syntheseparaffine, Mon- im Kunststoff verbessert. 

tanwachse, veredelte Montanwachse, gehartete Ole, Ein bedeutender technischer Fortschritt liegt auch 

wie z. B. gehartetes Rizinusol, Esterwachse, Fettsau- in der Granulatform aJs solcher. Im Gegensatz zu fein- 

reamide, Fettsaurealkylol amide, Fettsaurealkylol- pulverigen Produkten garantiert die Granulatform 

aminester, wie Triathanolamindistearat, Fettamine, 40 Rieselfahigkeit, Staubfreiheit und unbeschrankte La- 

Fettketone, wie Stearon, Anhydride hoherer Carbon- gerstabilitat. Die Rieselfahigkeit ermoglicht Lagerung 

sauren, Alkylphenole und lahgerkettige Ather, wie in Vorratssilos und damit kontinuierliche Dosierung. 

z.B.Distearylather oder Fettalkohol- bzw. Alkylphe- Das erfindungsgemaBe Verfahren eroffnet dadurch 

nolpolyglykolather als Granulierhilfsmittel geeignet. voilig neue Mogiich kei ten, z, B. fiir die kontinuierliche 

Man verwendet im allgemeinen 2 bis 40 Gewichtspro- 45 Verarbeitung von Plyvinylchlorid, die bisher chargen- 

zent, vorzugsweise 7 bis 15 Gewichtsprozent, bezogen weise erfolgen muBte, 

auf das Gewicht der zu granulierenden Stoffe. Zur Bildung der Granulate nach dem erf indungsge- 
Granulierhilfsmittel, die bei Raumtemperatur sehr maBen Verfahren werden die hochschmelzenden 
hart sind und dem Granulat einen sproden Griff ver- Verarbeitungshilfsmirtel und Zusatzstoffe, wie anor- 
leihen, konnen durch geeignete Weichmacher weich- 50 ganische Stabilisatoren fiir Polyvinylchlorid, pulver- 
gestellt werden. Harte Granulierhilfsmittel sind bei- formige Metallseifen, Fullstoffe und gegebenenfalls 
spielsweise die Syntheseparaffine oder die veredelten Farbstoffe, Antistatika oder Antiflammittel in einem 
Montanwachse mit Schmelzpunkten urn 100° C oder schnellaufenden heiz- und kuhlbaren Mischwerk mit 
Athylen-bis-stearamid mit einem Schmelzpunkt um mehr als 1000 Upm zusammen mit den Granulier- 
135° C. Aber auch niedriger schmelzende Wachse, 55 hiifsmitteln auf eine Temperatur, die uber dem 
wie z.B. Carnaubawachs, konnen bei Raum tempera- Schmelzpunkt des Granulierhilfsmittels liegt, ge- 
tur hart und sprode sein. Zur Weichstellung sind die bracht. Bei niedrig schmelzenden Granulierhilfsmit- 
ublichen Weichmacher, wie Mineralole, Chlorparaf- teln, z.B. Talgfettalkohol mit einem Schmelzpunkt 
fine, epoxidierte Ole, wie epoxidiertes Sojabohnenol, von etwa 48° C, wird diese Temperatur durch die Rei- 
aber auch Phthalatweichmacher, wie DOP, oder 60 bungswarme im schnellaufenden Mischwerk erreicht. 
Phosphatweichmacher, wie Trikresylphosphat, geeig- Bei hoher schmelzenden Granulierhilfsmitteln, z. B. 
net. gehartetem Rizinusol mit einem Schmelzpunkt j/on 
Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren lassen etwa 84° C, wird zusatzlich ge he izt. Nach Oberschrei - 
sich anorganische Stoffe, wie Metalloxide, Hydroxide, tung des Schmelzpunktes des Granulierhilfsmittels 
basische Hydroxide, Carbonate, basische Carbonate, 65 wird die Temperaturzufuhr - soweit geheizt wurde - 
wie z.B. BleiweiB, Sulfate, basische Sulfate, wie z.B. eingestellt und die Umdrehungsgeschwindigkeit des 
dreibasisches Bleisulfat, neutrale oder basische Phos- Riihrwerkes auf unter 700 Upm reduziert. Das Gra- 
phite, basische Acetate usw. allein oder im Gemisch nulat bildet sich, wahrend unter Kiihlung langsam ge- 
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riihrt wird. Je nach Riihrgeschwindigkeit, Tempcratur 
und Granulierhilfsmitte) erhalt man klcinere oder 
groBere Granulate mit Durchmessern zwischen 0,1 
und 10 mm. Die Schmelzpunkte der Granulierhilfs- 
mittel liegen zwischen 40 und 150° C. Die bevorzug- 5 
ten Granulierungstemperaturen liegen zwischen 45 
und 55° C. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren eignet sich nicht 
nur fur die Granulierung von Zusatz- bzw. Verarbei- 
tungshilfsmitteln fur Kunststoffe, sondern aiich zur 10 
Granulierung anderer Stoffe, bei denen die Granulat- 
form einen technischen Vorteil bietet; beispielsweise 
bei Diingemitteln oder Feuerloschpulvern, die iiber 
langere Zeitraume hinweg rieseJfahig bleiben miissen, 
oder fur Titandioxid oder Schwerspat. 15 

Beispiel 1 

5 kg zweibasisches Bleistearat, 5 kg zweibasisches 
Bleiphqsphit, 2 kg neutrales Bleistearat, 1 5 kg Kreide, 
die mit 2 % Calcium-Stearat gecoatet ist und 3 kg Ce- 20 
tylpalmitat werden in einem heiz- und kiihlbaren 75- 
Liter-Mischer mit 1 800 Upm gemischt. Nach etwa 15 
Minuten Mischzeit.ist die Granulierungstemperatur 
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von etwa 50° C ohne zusatzliche Heizung erreicht. 
Nun wird mit 600 Upm weiter gcriihrt, und zusatzlich 
gekuhlt. Man erhalt Granulate mit einem mittlercn 
Durchmesser von 1 mm und einem mittleren Schiitt- 
gewicht von 1 160 g/Liter. 

Die Granulate sind geeignet zur Einkomponenten- 
stabilisierung von 7„ B. Hartrohren aus Polyvinylchlo- 
rid. 

♦ 

Beispiel 2 

15 kg zweibasisches Bleisulfat, 15 kg zweibasisches 
Bleistearat, 4 kg Calciumstearat, 2 kg Stearinsaure 
und 2,5 kg Pentaerythrit-di-stearat werden in einem 
heiz- und kiihlbaren Mischer mit 75 Litem Inhalt ge- 
mischt, wobei mit 2000 Upm gearbeitet wird. Trotz 
leichter Wasserkuhlung wird nach etwa 20 Minuten 
die Granulierungstemperatur von 55° C erreicht. Un- 
ter starkerer Kiihlung wird mit 600 Upm kaltgeruhrt. 
Man erhalt Granulate mit einem mittleren Durchmes- 
ser von 2 mm und einem Schuttgewicht von 1050 g/ 
Liter. Diesc Granulate dienen als Stabilisator und 
Gleitmittel bei der Verarbeitung von PolyvinylchJorid 
auf Extrude rn. , ... 
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